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Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur hydrolytischen Reinigung einer verunreinigten, mehrere 
Filterkerzen enthaltenden und zuvor zur Filtration von Polymerschmeize, insbesondere Polyester-, 
Polyamid- oder Polycarbonat-Schmeize, benutzten Filtrationsvorrichtung. 

Steigende Anforderungen an die Qualitat von Polymerprodukten haben die Feinstfiltration der 
Polymerschmeize zu einer notwendigen Prozessstufe werden lassen. Hierfur werden bekannterweise 
zylindrische Filterelemente, sogenannte Filterkerzen, aus gefalteten, flexiblen Materialien, wie 
Metalldrahtgewebe und Metallfaservllese, mit einer Filterfeinheit von je nach Verwendung des Polymers 5 
bis 150 mu m eingesetzt. Der Durchsatz grosstechnischer Aniagen erfordert eine Vielzahl von Filterkerzen, 
die entweder zu einem in ein beheiztes Druckgefass eingesetzten Filterpaket zusammengefasst sind 
(Chemiefasern/Textilindustrie [Nov. 1989], Seiten 1171-74. sowie Filtration & Separation Vol. 26/1 [1989], 
Seiten 43-45) Oder einzein in je ein Warmetauscherrohr eines RohrbOndelwanmetauschers eingesetzt sind 
(US'Patente 5 456 828 und 5 484 539). 

Je nach Haufigkeit von vernetzten oder vercrackten Produkten und gegebenenfalls von Pigment- 
Agglomeraten in der Polymerschmeize setzt sich die Filterflache der Filterkerzen allmahlich zu, so dass 
eine Reinigung der Filtrationsvorrichtung und insbesondere der Filterkerzen erforderlich wird. Diese 
Reinigung erfolgt bekannterweise mit nur massigem Erfolg durch thermische Oxidation bei Temperaturen 
von mindestens 420 DEG C oder mit besserem Wlrkungsgrad durch thermische Oxidation mit vor- oder 
nachgeschalteter Wasserdampf-Hydrolyse bei 420 bis 480 DEG C (Proceedings, International Polymer 
Melt Filtration Conference, Stuttgart/DE, October 29-31, 1996, Seite 94-99). Die fur eine ausreichende 
Reinigung erforderlichen, hohen Temperaturen, die nahe an der thermischen Belastbarkeitsgrenze der 
Filterkerzen liegen, ftihren jedoch, insbesondere in Verbindung mit dem zur Oxidation notwendigen 
Sauerstoff und der dabei zusatzlich freigesetzten Wdrme, zu einer vorschnellen Zerstdrung der dusserst 
feinen Metalldrahtgewebe oder Metallfaservllese der Filterkerzen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist daher, ein Verfahren zur Reinigung einer Polymerschmelze- 
Filtrationsvorrichtung aufzuzeigen, welches eine ausreichende Reinigung bei gleichzeitig langerer 
Lebensdauer der Filterkerzen, als bei den bekannten Verfahren, gewahrleistet. Das Verfahren sollte bei 
Polyester-, Polyamid- oder Polycarbonat-Schmelze-Filtern anwendbar sein. 

Die L5sung dieser Aufgabe erfolgt erfindungsgemSss durch ein Verfahren gemSss den Angaben der 
Patentanspruche. Dieses Verfahren zur Reinigung einer zuvor zur Filtration von Polymerschmeize bei der 
Temperatur tp benutzten Filtrationsvorrichtung ist dadurch gekennzeichnet, dass 


a) ein Teil der in der Filtrationsvorrichtung verbliebenen Polymerschmeize bei einer Temperatur gleich tp - 
10 DEG C bis tp +10 DEG C aus der Vorrichtung abgelassen wird, 

b) der restliche Teil der Polymerschmeize mit Hilfe von kontinuierlich zu- und abgefuhrtem Wasserdampf 
bei einer Temperatur gleich tp bis tp +35 DEG 0 wahrend mindestens 48 h hydrolysiert wird, und die 
Hydrolyseprodukte aus der Filtrationsvorrichtung ausgetragen werden, und 

c) die danach verbleibenden Verunreinigungen durch Abspruhen oder Abspulen mit einer Flussigkeit 
entfernt werden. 


Das erfindungsgemasse Verfahren ist anwendbar bei mit hydrolysierbaren Polymeren, wie Polyester, 
insbesondere Polyethylenterephthalat, Polyamide, insbesondere Polyamid -6 oder -6,6, oder Polycarbonat 
verunreinigten Filtrationsvorrichtungen. Je nach Polymer liegt die Temperatur tp, bei der die Filtration der 
Polymerschmeize erfolgt ist, bei etwa 250 bis 285 DEG C. Bei kontinuierlichen Produktionsanlagen sind 
QberlichenA^eise zwei gleiche Filtrationsvorrichtungen parallel geschaltet, wobei in der einen Vorrichtung die 
Filtration durchgefuhrt wird, wahrend die andere Vorrichtung gereinigt wird. Da die Laufzeit einer 
Filtrationsvorrichtung bis zur Notwendigkeit einer Reinigung mindestens eine, eher zwei bis drei Wochen 
betr^igt, steht fOr die Reinigung eine ebenso lange Zeit zur VerfQgung, ohne BeeintrSchtigung der 
Produktion. 

Die zu reinigende Filtrationsvomchtung kann wdhrend der Reinigung in der Produktionsanlage verbleiben, 


http://12.espacenetxom/dips/desc?LG=en&CY=ep&DB=EPD&PNP=DE19649013&PN=DE^ 12/13/01 


'.'^sp@cenet - Document Description Page 2 of 3 



wobei lediglich durch entsprechende Ventilschaltung Oder anderweitige Unterbrechung die Leitungen fur 
die Polymerschmelze-Zufuhr und -Abfuhr abgekoppelt werden. Die Vorrichtung wird in gleicher Weise 
weiterbeheizt, wie walirend des Filtrationsvorganges, so dass ein wesentlicher Teil der in der Vorrichtung 
verbliebenen Polymerschmeize von selbst durch eine entsprechende Bodenoffnung aus der Von^lchtung 
abfliesst. Wahrend des Ablassens sollte die Temperatur der Polymerschmeize nicht wesentllch von der 
Temperatur, bei der die Filtration ausgefuhrt wird, abweichen. Vorzugsweise erfolgt das Ablassen unter 
Inertgas-AtmosphSre, zum Beispiel Stickstoff. Auf diese Weise wird das Filterkerzen-Gewebe vor thermo- 
oxidativer Schadigung bewahrt und die Bildung schwerer zu hydrolysierender Polymer- 
Vernetzungsprodukte vermieden. GrundsStzlich sind etwas hohere Temperaturen bis maximal 320 DEC C 
und/oder das Arbeiten ohne Inertgas-Atmosphare moglich, aber weniger empfehlenswert. Die 
Polymerschmeize kann auch mit Gas aus der Vorrichtung herausgedruckt werden. 

Nachdem ein wesentlicher Teil der Polymerschmeize aus der Vorrichtung abgelassen wurde, wozu 
ubiicherweise 5 bis 8 h erforderlich sind, und eine eventuelle Inertgas-Zufuhr unterbrochen wurde, beginnt 
die Hydrolyse des verbliebenen Polymers. Hierzu wird Wasserdampf kontinuierlich durch die bei einer 
Temperatur gleich tp bis tp +35 DEG C, maximal 320 DEG C, gehaltene Vorrichtung geleitet. Die hierfur 
benotigte Dampfmenge ist gering. Es genugt, soviel Wasserdampf zirkulieren zu lassen, dass die 
Filtrationsvorrichtung vollstandig mit Dampf gefullt ist und stets ein wenig Dampf neben Kondensat aus der 
Vorrichtung wieder austritt. Beispielsweise kann 6 bar Dampf, der in derartigen Produktionsanlagen meist 
ohnehin verfugbar ist, entsprechend entspannt werden. vorzugsweise bis auf 100 bis 200 mbar Uberdruck. 
und dann durch die Filtrationsvorrichtung geleitet werden, wobei er sich bis auf Hydrolyse-Temperatur 
uberhitzt. Statt Wasserdampf kann auch ein Gemisch aus Wasserdampf und dem Dampf eines dem 
Polymer zugrundeliegenden Monomers, beispielsweise bei Polyethylenterephthalat Ethylenglykol, 
eingesetzt werden. Sicherheitstechnische (Brennbarkeit) und umwelttechnische (Abwasser) Belange sind 
hierbei aber zu beachten. 

Die Hydrolyseprodukte, d. h. die Spaltprodukte des Polymers, wie Oligomere, Monomere und deren 
Zersetzungsprodukte, werden teils zusammen mit dem Wasserdampf, toils als flQssiges Gemisch 
zusammen mit dem Kondensat am Boden der Filtrationsvorrichtung ausgetragen. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, dass entgegen bisheriger Kenntnisse fur die Hydrolyse 
Temperaturen von maximal 320 DEG C, vorzugsweise maximal 300 DEG C, und je nach Polymer gleich tp 
bis tp +35 DEG C, vorzugsweise gleich tp bis tp +15 DEG C, vOllig ausreichen. Nach einer Hydrolysedauer 
von mindestens 48 h, vorzugsweise 48 bis 72 h, maximal etwa 150 h, sind die gesamten 
Polymerruckstande vollstandig hydrolysiert. Die verbleibenden Verunreinigungen konnen danach durch 
Abspruhen oder Abspulen leicht entfernt werden. Eine zusatzliche oxidative Reinigung, wie bei dem 
Verfahren des Standes der Technik, ist nicht erforderlich und wird mit Rucksicht auf die Lebensdauer des 
Filterkerzengewebes ausdrucklich ausgeschlossen. 

Zum Abspruhen Oder Abspulen der verbleibenden Verunreinigungen, vorwiegend Mattierungsmittel, 
Pigmente und vernetztes Polymer, kann jede beliebige Flussigkeit verwendet werden. Aus Kostengrunden 
und wegen der einfacheren Entsorgung kommt in der Praxis nur Wasser in Betracht. Da die Filterkerzen 
ubiicherweise nach der Reinigung und vor der Wiederbenutzung einigen Qualitatsprufungen untenA/orfen 
werden und hierfur ausgebaut werden miissen, empfiehit es sich die Filterkerzen bereits nach der 
Hydrolysestufe auszubauen und Filtergehause und jede einzelne Filterkerze separat abzuspruhen oder 
abzuspQIen. Auf diese Weise wird sichergestellt, dass die Filterkerzen schonend und vollstandig von Rest- 
Verunreinigungen befreit werden. Das Abspruhen oder Abspulen erfolgt vorzugsweise mit handelsublichen 
Hochdruckvorrichtungen. Die danach anhaftende Flussigkeit wird durch Abblasen oder vorzugsweise 
durch blosse Lagerung an der Luft entfernt. 

Nach Prufung der Filterkerzen und erneutem Einbau dieser ist die Filtrationsvorrichtung fur den 
Wiedereinsatz zur Polymerschmeize- Filtration bereit. 

Besonders geeignet ist das erfindungsgemasse Verfahren fur Filtrationsvorrichtungen, wie die im US- 
Patent 5 456 828 beschriebene. Diese Filtrationsvorrichtung besteht im wesentlichen aus einem 
Rohrbundelwarmetauscher mit in jedem Warmetauscherrohr je einer, unter Ausbildung eines Ringspaltes 
eingesetzten und uber eine losbare Verbindung am oberen Ende befestigten Filterkerze sowie Kanalen fOr 
Polymerschmelze-Nebenstrome. Um sicherzustellen, dass in diesem Fall auch die losbare Verbindung 
(Gewinde oder Bajonett) vollstandig gereinigt wird, empfiehit es sich, diese Verbindung vor der 
Hydrolysestufe zu Idsen und die Filterkerzen lose in die WSmrietauscherrohre einzuhdngen. 
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Beispiel 


Eine mit 0,35 Gew.-% Titandioxid mattierte Polyethylenterephthalat- Schmeize (Intrinsic ViskosiSt 0,65 
dl/g) wurde vor Eintritt in eine Schmelzspinnanlage mit Hilfe einer Filtrationsvorrichtung nach US-Patent 5 
456 828 mit 37 Filterkerzen (15 mu m, Flache pro Kerze 0,51 m<2>) bei etwa 283. DEG C kontinuierlich 
filtriert. Nach etwa 2.5wdchiger Betriebszeit wurde eine Reinigung der Filtrationsvorrichtung erforderlich. 

Die zu filtrierende Polymerschmeize wurde nun in die saubere, gleichartige, parallele Filtrationsvorrichtung 
geleitet und die verunreinigte Filtrationsvorrichtung unter Beschleierung mit etwa 100 mbar Oberdruck 
Stickstoff entleert. Die Heizleistung wurde hierbei gegenuber der Filtrationsstufe nicht verandert, so dass 
sich in der Vorrichtung eine mit fortschreitender Entleerung bis auf etwa 288 DEG C ansteigende 
Temperatur einstellte. 

Nach 8stundiger Entleerung wurde die Stickstoff-Beschleierung abgestellt, der Filterdeckel geoffnet, die 
Verschraubung der Filterkerzen gelost, ohne die Filterkerzen zu entnehmen, und danach die 
Filtervorrichtung wieder verschlossen. Nunmehr wurde von oben nach unten kontinuierlich auf etwa 150 
mbar entspannter 6 bar-Wasserdampf durch die Filtrationsvorrichtung geleitet, wobei die Temperatur im 
Filter etwa 295 DEG C betrug. Die Wasserdampfeufuhr wurde so eingestellt, dass die Filtrationsvorrichtung 
vollstandig mit Dampf gefUllt war und neben Kondensat stets etwas Dampf wieder aus der Vorrichtung 
austrat. 

Nach 60 h (Erfahrungswert) wurde die Wasserdampf-Zufuhr unterbrochen, der Filter geoffnet und die 
Filterkerzen entnommen. Sowohl die Gehausewandungen einschliesslich der Warmtauschenrohre als auch 
die Filterkerzen waren frei von Polymer und ledlglich mit einem dunnen schlammartigen Belag bedeckt, der 
miihelos mittels einer Wasserstrahlduse abgespult werden konnte. Danach waren Gehause und 
Filterkerzen metallisch rein und konnten nach Uberprufung der Filterkerzen auf gleichmassige 
Durchiassigkeit und auf Druckverlust erneut zur Polymerfiltration eingesetzt werden. 
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Claims 


1 . Verfahren zur hydrolytischen Reinigung einer verunreinigten, mehrere Filterkerzen enthaltenden und 
zuvorzur Filtration von Polymerschmeize bei der Temperatur tp benutzten Filtrationsvorrichtung, dadurch 
gekennzeichnet, dass 

a) ein Teil der in der Filtrationsvorrichtung verbliebenen Polymerschmeize bei einer Temperatur gleich tp - 
10 DEG C bis tp +10 DEG C aus der Vorrichtung abgelassen wird, 

b) der restliche Teil der Polymerschmeize mit Hilfe von kontinuierlich zu- und abgefQhrtem Wasserdampf 
bei einer Temperatur gleich tp bis tp +35 DEG C wahrend mindestens 48 h hydrolysiert wird, und die 
Hydrolyseprodukte aus der Filtrationsvorrichtung ausgetragen werden, und 

c) die danach verbleibenden Verunreinigungen durch Abspruhen oder Abspulen mit einer Flussigkeit 
entfernt werden. 


2. Verfahren gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Temperaturen der Stufen a) und b) 
320 DEG C nicht Qberschreiten. 

3. Verfahren gemass Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass Stufe a) unter Inertgas- 
AtmosphSre erfolgt. 

4. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Flussigkeit der Stufe 
c) Wasser ist. 

5. Verfahren gemass einem der AnsprUche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Polymerschmeize 
eine Polyester-, Polyamid- oder Polycarbonat-SchmeIze ist. 

6. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass dem Wasserdampf der 
Stufe b) der Dampf eines der Polymerschmeize zugrundeliegenden Monomers beigemischt ist. 

7. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Fitrationsvorrichtung 
im wesentlichen aus einem Rohrbundelwarmetauscher mit in jedem Warmetauscherrohr je einer, unter 
Ausbildung eines Ringspaltes eingesetzten und uber eine losbare Verbindung am oberen Ende befestigten 
Filterkerze sowie KanSlen fQr Polymerschmelze-Nebenstr6me besteht. 

8. Verfahren gemass einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass nach Stufe b) die 
Filterkerzen der Filtrationsvorrichtung entnommen werden und sowohl das Filtrationsgehause als auch 
jede einzelne Filterkerze separat der Stufe c) untenvorfen wird. 

9. Verfahren gemass Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass nach Stufe a) die Verbindung jeder 
einzelnen Filterkerze geldst wird, und die Filterkerzen wShrend Stufe b) lose in dem jeweiligen 
Warmetauscherrohr hangen. 
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Beschrcibung 


Die Hrtindung beziehi sich auf ein Vcrlahren /ur hydroly- 
lischcn Rcinigung einer verunrcinigien, mchrerc Fiilcrkcr- 
/cn cnthaltcndcn und zuvor /.ur Fillralion von Polymer- 5 
schrncl/.c, insbesonderc Polycslcr-, Polyarnid- odcr Polycar- 
bo n a I - S c h n ic I zc , he n 11 1 zi e n r-'i 1 1 rat i on s V orri c h I u ng . 

Stcigcnde Anfordcrungcn an die Qiialiial von Polynier- 
produklcn haben die Feinsi lillration dcr Polyiuorschiiiel/.e 
zu cincr noiwendigen ProzcBsiulc vvcrdcn lassen. TTicrfur lO 
wcrden bckannlerweise zylindrisciie Fillcrelenicnie, soge- 
nannie Fillerkerzcn, aus gcfalicien. llexiblen Maierialien, 
wie Mclalldrahlgewebe und Metalllascrvlicse, mil einer Fil- 
icrfeinheii von je nach Verwendung des Polymers 5 bis 
150 pm cingcsclzt. Der Durchsatz groBlechnischcr Aniagcn 15 
erlbrderl eine Vielzahl von I'ilterkerzcn, die cniwcdcr zu ci- 
neiu in ein behcizies Druckget'aB cingcsctzien Filicrpakel 
zusaiiimengclaBi sind (Chemielasern/'lexiilindusirie |Nov. 
I989|. Seilen 1171-74, sowie Fillralion i*<c Separation Vol. 
26/1 1 19891, Seilen 43-45) oder einzein in Je ein Warnieiau- 20 
scherrohr eines Rohrbiindelwarmeiauschers eingeselzi sind 
(US-Paientc 5 456 828 und 5 484 539). 

Je nach TTaufigkeii von verneizten oder vererackten Pro- 
duklen Lind gegebenent'alls von Pigiiieni-Aggloiueraien in 
der ]\)lyruerschruelze selzl sich die I'ilternaehe der l-iller- 25 
kerzen allmahlich zu, so daB cine Reinigung der I 'illralions- 
vorrichiung und insbesondere der Filierkerzen erlbrderlich 
wird. Dicse Rcinigung erfolgi bckannlerweise mil nur miiBi- 
gem Flrfolg durch ihermischc Oxidation bei Tempcraluren 
von mindeslens 42{TC oder mil besscrcm Wirkungsgrad 30 
durch ihennische Oxidation mil vor- oder nachgeschalteier 
Wasserdaiiipt-Hydrolyse bei 420 bis 48U''C (Proceedings, 
rmernational Polvnier N4ell 1 'ill rat ion Conlerence, Sluil- 
gari/DE, October' 29-31, 1996, Seiie 94-99). Die Itir cine 
ausreichendc Reinigung erlbrdcrlichen, hohen 'leniperatu- 
rcn, die nahe an der theniiischen Bclaslbarkcilsgren/e der 
Fillerkerzcn liegen, fiihren jedoch, insbesondere in Verbin- 
dung mit dcni zur Oxidation noiwendigen SauerstolV und 
der dabei zusatzlich treigesel/len Warnie, zu einer vor- 
schnellen Zerstorung der iiuBerst leinen [VIclalldrahlgewebc 40 
oder Meiallfaservhesc dcr Fillerkerzcn. 

Aulgabe dcr vorlicgenden Friindung isi daher, ein Ver- 
fahren zur Rcinigung einer Polymerschmclzc-Fiilralions- 
vorrichlung aufzuzeigen, welches cine ausreichendc Reini- 
gung bei gleichzciiig liingcrer Lebensdaucr der iMllcrkerzcn, 45 
als bei den bckannien Vcrlahren, gcwahrlcisiel. Das Vcrlah- 
ren sol lie bei Polyester-, Polyamid- odcr Polycarbonal- 
Schmelze-l-iltern anwendbar sein. 

Die T.osung dieser Aulgabe erlblgt erlindungsgeniaB 
durch ein Vcrlahren gemiiB den Angaben dcr Patentansprii- .^o 
chc. Dieses Vcrfahrcn zur Reinigung cincr zuvor zur I'illra- 
lion von Pol y me rsch incize bei dcr rcinpcralur ip bcnuizien 
r-illrationsvorrichiung isl dadurch gekcnnzeichnel, daB 

a) ein 'Icil der in dcr F'iltralionsvorrichtung vcrbliebe- .S.> 
nen Polymerschmelze bei einer 'lemperatur gleich 

lO't.' bis l„ -t-lO'X," aus der Vorrichtunsi abgelassen 
wird, 

b) dcr rcstlichc lei I der Polymcrschmerze mil ITiirc 
von koniinuicrlich zu- und abgeluhricm Wasscrdanipf 6o 
bei einer 'lemperatur gleich ip bis ip +35"C.' wiihrend 
mindeslens 48 h hydrolysierl wird, und die Hydrolyse- 
produktc aus dcr F'iliral.ionsvorrichlung ausgeiragen 
werden, und 

c) die danach verbleibenden Ve run reinigung en tlurch f>5 
Abspriihen odcr Abspulcn mil cincr l-lCissigkcit cnl- 
rernl vvcrdcn. 


Das crlindungsgeruaBe Vcrlahren isl anwendbar bei mil 
hydrolysierbaren Polymeren, wie Polyester, insbesonderc 
Polyclhyleniercphthalai, Polyamide, insbesondere Poly- 
amid -6 odcr -6,6, odcr Polycarbonal verunrcinigien Filira- 
lionsvorrichiungcn. Je nach Polymer liegi die 'lemperatur ip, 
bei dcr die Fillralion der Polymerschmelze erlblgl isl, bei 
eiwa 250 bis 285'*C. Bei konlinuicrlichcn Produktionsan la- 
gen sind Liberlichcrweisc zwei gleichc Fi It rat ions vorrich tun- 
gen parallel gcschalicl, wobei in dcr einen Vorrichtung die 
Fillralion durchgelVihrt wird, wiihrend die andere Vorrich- 
tung gereinigl wird. Da die Laufzeit einer Filtrationsvorrich- 
lung bis zur Noiwendigkeil einer Reinigung mindeslens 
einc, cher zwei bis drei Wochen beiragt, steht fur die Reini- 
gung cine ebenso lange Zeil zur Verl'ugung, ohne Bccin- 
triichtigung der Produktion. 

Die zu reinigende Filtralionsvorrichtung kann wiihrend 
der Reinigung in der Produktionsanlage vcrbleiben, wobei 
Icdiglich durch cntsprechende Vcniilschaltung oder ander- 
weitige Unlerbrechung die Feilungen liir die Polymer- 
schmclzc-Zufuhr und -Abfuhr abgckoppcli werden. Die 
V)rrichtung wird in gleichcr Weise wcilerbeheizl, wie wiih- 
rend des I'iltrationsvorgangcs. so daB ein wcscnllicher 'Icil 
der in der Vorrichtung vcrblicbcncn Polymerschmelze von 
selbst (lurch cine cntsprechende Bodenoll'nung aus der Vor- 
richtung abllicBi. Wiihrend des Ablassens sollte die 'letupe- 
raiurdcr Polymerschmelze nichi wesentlich von der Tetupe- 
ral.ur, bei der die Fillralion ausgcruhrt wird, abweichen. Vor- 
zugsweise erfolgi das Ablassen unier rnerlgas-Atmosphiire, 
zum Beispiel Slicksioff. Auf diese Weise wird das Filterker- 
zen-(jewebe vor thcrmo-oxidaiiver Schiidigung bewahrl 
und die Bildung schwerer zu hydrolysierender Polymer- Ver- 
netzungsprodukle vermieden. Grundsaizlich sind elwas ho- 
here 'lemperaturen bis maximal 320'X.' und/oder das Arbei- 
len ohne Fnertgas-Atmosphare mbglich, aber weniger emp- 
fehlcnswert. Die Polymerschmelze kann auch mil Gas aus 
der Vorrichtung hcrausgedruckl werden. 

Nachdemein wcscnllicher 'Icil dcr Polymerschmelze aus 
der Vorrichtung abgelassen wurde, wozu ubiicherweisc 5 bis 
8 h erlbrderlich sind, und einc event uelle Fncrtgas-Zufuhr 
unterbrochen wurde, beginnt die ITydrolyse des verbliebe- 
nen Polymers. Ilierzu wird Wasserdampf koniinuicrlich 
durch die bei einer 'lemperatur gleich tp bis ip +35"G\ maxi- 
mal 320"C, gchaliene Vorrichtung geleitet. l)ie hierfCir bc- 
noliglc Dampfmenge isl gering. lis gcnugt, soviel Wasser- 
dampf zirkuliercn zu lassen, daB die Filtralionsvorrichtung 
vollstandig mil Dampf gcfulll isl undsleisein wenig Dampf 
neben Kondensat aus der Vorrichtung wiedcr austritt. Bei- 
spie Is weise kann 6 bar Dampf, der in clerartigen Produkli- 
onsanlagen meist ohnehin verfugbar isl, cntsprechend enl- 
spannt werden, vorzugsweise bis auf bis 200 mbar 
tJberdruck, und dann durch die I'iltrationsvorrichlung gelei- 
lel werden, wobei cr sich bis auf ITydrolyse- Tempcraiur 
ubcrhilzi. Stall Wasserdampf kann auch ein Gemisch aus 
Wasserdampf und dem Dampf eines dem Polymer zugrun- 
delicgcnden Monomers, bcispielsweisc bei Polycihylcnler- 
ephlhalal lithylenglykol, eingeselzi werden. Sicherheils- 
lechnische (Brennbarkeit ) und umweliiechnische ( Abwas- 
scr) Be lange sind hierbei aber zu beachten. 

Die Ilydrolyscproduklc, d. h. die Spaliprodukte des Poly- 
mers, wie Oligomcrc. Monomere und dcren Zersetzungs- 
produkic, vvcrdcn leils zusammcn mil dem Wasserdampf. 
lei Is als lUissigcs C icmisch zusammcn mil dem Kondensat 
am lioden der 1 -ill rat ions vorrichtung ausgeiragen. 

(Jberraschenderweise wurde gefunden. daB enlgegen bis- 
heriger Kennlnisse fiirdie Tlydrolyse 'lemperaiuren von ma- 
ximal 32(rG, vorzugsweise maximal 3( )()"(', und jc nach 
Polymer gleich ip bis ip -i-35"(\ vorzugsweise gleich Ip bis ip 
+ 15"(\ vollig ausrcichen. Nach cincr ITydrolysedaucr von 
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mindcslcns 48 h, vor/Aigswcisc 48 bis 72 li, riiaxinial clwa 
150 h, sinddic gcsainicn Polymcrrucksiandc vollsiiindig hy- 
drolysicri. Die vcrbleibcndcn VcrunrcinigLingen konncn da- 
nach dutch Abspriihcn oder Abspiilcn Icichi cnifcrni wcr- 
den. Einc zusaizliche oxidalivc Rcinigung, wic bci detii Vcr- > 
fahren dcs Siandcs dcr Tcchnik. ist nichi crlbrdcrlich und 
wird mil Riicksichi auf die Lebcnsdauer des Fiherker/enge- 
webes ausdrucklich ausgeschlossen. 

Zuin Absprlihen oder Abspulen dcr verbleibenden Verun- 
reinigungen, vorwiegend Maiticrungsiuitiel, Pigiuenie und lo 
verneiztes Polymer, kann jede beliebige Flussigkeil vcrwen- 
del werden. Aus Kosiengriinden und wegcn dcr einfacheren 
Hntsorgung konimi in dcr Praxis nur Wasscr in Beirachi. Da 
die Filierker/.en Qbiicherweise nach dcr Reinigung und vor 
der Wiederbenui/.ung cinigen Qualiialsprlirungen unlcrwor- I5 
fen werden und hierfur ausgebaui werden mCissen, enipfiehh 
es sich die Filterker/en bereits nach der Hydrolyseslufe aus- 
zubauen und Filtergchausc und jede einzelne Fillerker/e se- 
paral abzuspruhen cxler abzuspulen. Auf diese Weise wird 
siehergesleill, daB die I 'illerkerzen schonend und vollstiin- 20 
dig von Rest-Verunreinigungen befreil werden. Das Absprii- 
hen oder Abspiilen erlblgl vor/ugsweise mil handelsubli- 
chen Hochdruckvorrichiungen. Diecianach anhallende I 'llis- 
sigkeit wird durch Abblasen oder vor/ugsweise durch blolSe 
Lagerung an der Lufl enlferni. -5 

Nach Prufung der FiUerker/en und erneulem Finbau die- 
ser ist die Fillralionsvorriehtung fiir den Wiedereinsal/. zur 
Pol y ine rsch me I ze-1 • i h ral ion be rei I . 

Bcsonders geeigne! isi das erfindungsgemiiBe Verfahren 
fiir Fillralionsvorrichtungen, wie die im US-Palent 5 456 M) 
828 beschriebene. Diese Fill rat ionsvorrichlung besiehl im 
wesent lichen aus einem Rohrbundeiwarmelauscher mit in 
jedem Wannelauscherrohr Je einen unier Ausbildung eines 
Ringspalles eingeselzten und iiber cine losbare Verbindung 
am oberen Fnde belesliglen Filterkerze sowie Kaniilen fiir :55 
Polymerschmelze-Nebensirome. Um sicherzustellen, daB in 
diesem Fall auch die losbare Verbindung (Ciewinde oder lia- 
jonett) volistiindig gcreinigt wird, empliehll es sich, diese 
Verbindung vor der TTydrolyseslute zu losen und die Filier- 
kerzen lose in die Wanuelauscherrohre einzuhiingen. 40 

Bei spiel 

Fine mit 0,35 Gew.-% Tiiandioxid mallierte Polyelhylen- 
terephlhalal-Schmelze (Fnirinsic Viskosiai 0,65 dl/g) wurde 45 
vor Finlrill in eine Sehmelzspinnanlage mil Hilfe einer Fil- 
lralionsvorriehtung nach US-Paient 5 456 828 mil 37 Filter- 
kerzen (15 ,um, Fliiche pro Kerze 0.51 m-) bei elwa 283"C 
koniinuierlich lillriert. Nach elwa 2.5wochiger IBetriebs/.eii 
wurde eine Reinigung der Fillralionsvorriehtung erforder- 50 
lieh. 

Die zu lilirierende Polymerschmelze wurde nun in die 
saubere, gleiehariige, parallele I'ilirationsvorrichlung gelei- 
let und die verunreinigie F'i It ral ionsvorrichlung unler Be- 
schleierung mil eiwa lOOmbar Uberdruck StickslolV eni- .>5 
leer!. Die TTeizleislung wurde hierbei gegenuberder Fillraii- 
onsslufe nichi veriinden, so daB sich in der Vorrichtung eine 
mil lorlschreiiender linileerung bis auf clwa 28SX' anslei- 
ge nde ' I e mpe rat ur ei nsi e 1 1 1 e . 

Nach Ssliindigcr Fntlccrung wurde die SiicksiolV-Be- 6() 
schleierung abgesicllt, dcr Fillcrdeekel gcolVnet, die Ver- 
sehraubung der F'illerkerzen gelosi, ohne die F'ilierkerzen zu 
eninehmen. und danach die l-iliervorrichtung wieder ver- 
schlossen. Nunmehr wurde von oben nach unten koniinuier- 
lich auf elwa 150 mbar enlspannler 6 bar-Wasserdampf 
(lurch die l-ilirationsvorrichtung geleilei, wobei die Tempe- 
raiur im F'illereiwa 295"C' beirug. Die Wasscrdampfzufuhr 
wur<le socingeslellt. daB die F'iltrationsvorrichlung volistiin- 


dig mil Dampf gefulli war und neben Kondensal stelsciwas 
Dampf wieder aus der Vorrichtung austral. 

Nach 60 h (Frfahrungsweri) wurde die Wasserdanipf-Zu- 
fuhr unlerbrochcn, der Filler geolVnei und die l-illerkerzen 
entnomnicn. Sowohl die Gehiiusewandungen cinsehlicBiich 
der Warniiauschcrrohrc als auch die Fillcrkcrzen warcn frci 
von Polymer und lediglich mit einem diinnen schlammarti- 
gen Be lag bedeckt, der muheios mine Is einer Wasserslrahl- 
duse abgespCilt werden konnie. Danach waren Gehause und 
Fiilerkerzen meiallisch rein und konnlen nach Oberpriifung 
der Fiilerkerzen auf gleichmUBige Durchlassigkeit und auf 
Druckvcrlusi crneul zur Polymerliltraiion eingcsetzi wer- 
den. 

Patcnianspruchc 

1. Verl'ahren zur hydrolytischen Reinigung einer ver- 
unreinigten, mehrere Fiilerkerzen enthaltenden und zu- 
vor zur 1 -ill ration von Polymerschmelze bei der lempe- 
ralur ip benulzlen Filtrationsvorrichlung, dadurch j*c- 
kennxciclinct, daB 

a) ein Tcil der in der I'iltrationsvorrichlung ver- 
bliebenen Polymerschmelze bei einer 'lempcralur 
gleich ip -10"C bis tp +l(rC aus der Vorriehlung 
ab gel as sen wird, 

b) der rest lie he 'leil der Polymerschmelze mil 
Hilfe von konlinuiedich zu- und abgefuhriem 
Wasserdampf bei einer remperalurgleich ip bis ip 
+35X- wiihrend mindesiens 48 h hydrolysiert 
wird, und die Hydrolyseprodukte aus der 1-iltrati- 
onsvorrichtung ausgelragen werden, und 

c) die danach verbleibenden Vei;unreinigungen 
durch Abspriihcn oder Abspulen tiiil einer Flus- 
sigkeil enifernt werden. 

2. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnel, daB die Temperaturen der Slufen a) und b) 
320X'! niehl iibcrsehreitcn. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnct, daB Slufe a) unler Inertgas-Atmosphare 
erfolgt, 

4. Verfahren gemiiB einem der AnsprUche I bis 3, da- 
durch gekennzeichnei, daB die Flussigkeil der Slufe e) 
Wasscr ist. 

5. Verfahren gemaB einem der Anspruche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnei, daB die Polynier.schmelzc eine 
Polyester-, Polyatiiid- oder Polycarbonat-Schmclze ist. 

6. Verfahren gemiiB einem dcr Anspruche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnei, daB dem Wasserdampf der St ufe 
b) der Dampf eines der Polymerschmelze zugrundclie- 
genden Monomers beigemischt isl. 

7. Verfahren gemiiB einem der Anspriiche I bis 6, da- 
durch gekennzeichnei, daB die l-ilrationsvorrichtung 
im wcseni lichen aus einem Rohrbundclwiirmciauscher 
mit in jedem Wiirmetauscherrohr je einer, unler Ausbil- 
dung eines Ringspalles eingeselzten und iiber eine los- 
bare Verbindung am oberen linde befesligien I'ilier- 
kerze sowie Kaniilen fiir Polymerschmelze-Neben- 
sirome besiehl. 

8. Verfahren gemiiB einem der Anspruche I bis 7, da- 
durch gekennzeichnei. daB nach Stufe b) die Fiilerker- 
zen der 1-iltralionsvorrichtung eninommcn werden und 
sowohl das F*ilirationsgehiiusc als auch jede einzelne 
Filterkerze separat der Slufe c) unierworfcn wird. 

9. Verfahren gemiiB Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnei, daB nach Slufe a) die Verbindung jeder ein- 
zelnen l-ilierker/.e gelosi wird, und die 1 •ilierkcrzcn 
wiihrend Slufe b) lose in dem Jewciligcn Warmcluu- 
scherrohr hiingen. 


BNSOOCID: <OE_1864a013A1J^ 


- Leerseite 


BNSOOCID: <DR^1964G013A1J^ 


